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En este trabajo se realizó el estudio de la influencia de la temperatura de calcinación en 
las propiedades cristalográficas, composicionales y morfológicas de la hidroxiapatita 
natural obtenida a partir del hueso de ovino. El trabajo se dividió en dos partes: la 
obtención de la hidroxiapatita y la caracterización de las muestras una vez son sometidas 
a las temperaturas de calcinación; en la primera se realizó la cocción de los huesos para 
retirar el material orgánico superficial, lavado, someter a radiación de microondas, 
molienda y, posteriormente, calcinación de las muestras obtenidas a temperaturas de 
600°C, 800°C y 1000°C. Seguido al proceso de molienda, una muestra de polvo de hueso 
fue evaluada mediante análisis termogravimétrico (TGA). En la segunda parte, las 
muestras resultantes de los procesos de calcinación fueron caracterizadas utilizando 
difracción de rayos-X (DRX), espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-
IR) y microscopia electrónica de barrido con análisis elemental (MEB-EDS) con el 
propósito de obtener información estructural, composicional y morfológica. En la curva 
termogravimétrica se identificaron las temperaturas de descomposición de las fases 
orgánicas presentes en el polvo de hueso ovino. En los análisis de difracción de rayos X 
se encontró que los patrones de difracción presentan picos característicos de la 
hidroxiapatita y que el incremento de la temperatura favorece el crecimiento del cristal y 
su tamaño. Así mismo, en el análisis morfológico se comprueban dichos cambios en las 
muestras, encontrando mayor aglomeración de las partículas, mientras que los análisis 
EDS revelaron las diferentes relaciones Ca/P para las temperaturas de calcinación 
empleadas. En los espectros FT-IR, se observaron las bandas vibracionales características 
de los grupos funcionales fosfato e hidroxilo presentes en las muestras, también, gracias 
a las temperaturas desaparecieron las bandas vibracionales correspondientes al agua y las 
proteínas y, disminuyeron las bandas de los carbonatos. 
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En los últimos 50 años, la diversidad de avances e innovación en materiales utilizados 
en medicina y biotecnología, son testimonio de los importantes progresos científicos y 
tecnológicos, que responden a las necesidades de los seres humanos ocasionadas 
principalmente por el envejecimiento de la población y por la aparición de enfermedades 
óseas [1], [2]. Uno de los materiales estudiados para interactuar con los sistemas 
biológicos es la hidroxiapatita (HAp), cuya formula química es 𝐶𝑎10(𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)2, esta 
cerámica presenta una estructura hexagonal con el grupo espacial P63/m [3], [4]. Ha sido 
demostrado a través de experimentos que la HAp presenta características bioactivas, 
biocompatibles, bioestables y osteoconductivas [4], [5]. Además, ha incursionado en la 
biomedicina como un material restaurador, utilizado en la oftalmología, odontología y 
ortopedia [6], [7]. En esta última se han encontrado resultados favorables para la bio 
hidroxiapatita, cuyo precursor es natural, y está presente en los huesos bovinos, porcinos 
y humanos, entre otros [4].  
De igual manera, la HAp se encuentra en rocas minerales, y se puede obtener por 
sintetización de ciertos componentes químicos [8], mediante métodos como: sol-gel, 
hidrotérmicos, sonoquímicos, y el uso de precursores a partir de cáscaras de huevos y 
corales [9]. Una de las principales ventajas de la bio hidroxiapatita es que se puede 
sintetizar en grandes cantidades a partir de biorresiduos producidos por huesos de ganado, 
lo que convierte esta fuente en un método ecológico. Sin embargo, algunos tipos de 
sintetización pueden presentar desventajas por la ausencia de propiedades 
osteconductivas y mecánicas [10].  
Dentro de los procesos de sintetización de la bio hidroxiapatita están el desengrasado, 
tratamiento alcalino y calcinación [11]. Esta última de particular importancia pues 
remueve la materia orgánica que en otros procesos no ha sido removida, por esta razón 
se han hecho análisis de la influencia de la temperatura en las propiedades estructurales, 
morfológicas y vibracionales de la HAp obtenida a partir de hueso de mamíferos, donde 
se ha encontrado aumento del grado de cristalinidad y tamaño del cristal con la 
temperatura, contrario a lo que ocurre con la porosidad. Así mismo, se ha hallado con 
escaneo calorimétrico diferencial y análisis termogravimétrico que para T>700ºC no hay 
componentes orgánicos en la matriz y que para T>800ºC se presenta una transición de 
orden-desorden [12], [13].  
Igualmente, se han realizado estudios comparativos de la calidad de la bio hidroxiapatita 
obtenida a partir de hueso de bobino con la de origen comercial [11]; así como también 
el crecimiento de los cristales de HAp durante el proceso de calcinación debido al 
fenómeno de coalescencia para temperaturas superiores a 700ºC, y la forma en que la 
razón molar Ca/P decrece para muestras que se calcinan a temperaturas superiores de 
900ºC [14]. En esta misma línea se ha encontrado estrechamiento en los picos de 
difracción de rayos X debido al crecimiento cristalino en temperaturas de calcinación de 
aproximadamente 700ºC, confirmando que el crecimiento cristalino es un proceso que 
inicia cuando la muestra tiene perdida de materia orgánica y se da el cambio de la bio-
hidroxiapatita de nano a microescala [15]. 
En consecuencia, las técnicas y métodos instrumentales usados para la caracterización 
de biomateriales y tejidos óseos son vitales para su estudio, estos se pueden dividir según 
la propiedad que se desea estudiar, por ejemplo, cristalinidad, tamaño de partícula, 
análisis químico y estructural y morfología, con técnicas particulares en cada una de estas 
clasificaciones [16], todas relevantes para hacer un análisis de la HAp obtenida. 
Agregando a lo anterior, el análisis termogravimétrico y el escaneo calorimétrico 
diferencial brindan importante información sobre las propiedades y fases de transición 
cuando se expone una muestra a calentamiento [17].  
Es importante reconocer los componentes de las fuentes naturales de HAp para 
identificar que aplicaciones biomédicas en prótesis o reemplazo parcial de hueso se 
podrían realizar [17-19]. Por esta razón en algunos trabajos se ha estudiado la estabilidad 
del hueso humano y la extracción del colágeno tipo I, encontrándose que la 
mineralización produce un cambio en las propiedades químicas y mecánicas del colágeno 
del tejido óseo, reduciendo con ello la elasticidad y resistencia de este [7], [21].  
Ahora bien, en la revisión bibliográfica se han encontrado pocos estudios con fuente 
ovina como materia prima  para la producción de hidroxiapatita [22], [23], en relación 
con los de otras fuentes animales; por consiguiente, la intención de este trabajo es el 
estudio de las propiedades composicionales, morfológicas y cristalográficas al variar la 
temperatura de calcinación y, analizar cómo estas modificaciones intervienen en la razón 
Ca/P, factor importante en la posible biocompatibilidad de la HAp obtenida a partir de 
hueso de ovino. Además, el material óseo fue extraído de un matadero ubicado en 
Marulanda, Caldas, donde se busca realizar una transmisión del conocimiento a las 
personas de esta comunidad sobre la preparación de esta fuente de bio HAp y aprovechar 
los desperdicios orgánicos de este lugar.  
Para llevar a cabo este estudio se sintetiza el polvo de hueso fémur de ovino de un 
espécimen macho de aproximadamente dos años y se caracteriza por medio de análisis 
termogravimétrico (TGA), microscopía electrónica de barrido con análisis elemental 
(SEM-EDS), difracción de rayos-X (XRD) y espectroscopia infrarroja por transformada 
de Fourier (FTIR). Encontrándose en el análisis de XRD picos característicos de la HAp, 
con FTIR se encontraron bandas vibracionales propias de los grupos funcionales fosfato 
e hidroxilo. 
  
1.2 Pregunta de Investigación 
 
El desarrollo de materiales con fines médicos ha venido en apogeo dando paso a avances 
en la obtención de materiales cerámicos que permiten la reconstrucción y reparación del 
sistema óseo y recubrimientos dentales, por lo cual los fosfatos de calcio han sido vistos 
como una opción viable para ser parte de los biomateriales. Es aquí donde la 
hidroxiapatita (HAp) de origen natural obtenida a partir de huesos de animales ha cobrado 
importancia [5]. Además, existe una necesidad en la obtención de materiales que sean 
biocompatibles para la implementación de prótesis y regeneración óseas en pacientes que 
han sufrido accidentes o determinadas patologías, y, en respuesta a esta necesidad aparece 
la hidroxiapatita al poseer excelentes propiedades de biocompatibilidad y 
osteoconductividad.  
Las investigaciones alrededor de la obtención de hidroxiapatita a partir de diversas 
fuentes no se han dado a esperar y, una las más sustentables es la de origen animal, donde 
gracias a procesos de síntesis generalmente vinculados a tratamientos térmicos, es posible 
obtener hidroxiapatita.  Sin embargo, los estudios de HAp a partir de hueso ovino son 
relativamente pocos en comparación con los de otras especies animales, y este también 
representan una fuente de bajo costo para su producción, por lo cual, es prudente realizar 
una investigación a cerca de la forma en que interviene la variación de la temperatura de 
calcinación en la obtención de este biomaterial usando como materia prima el hueso 
ovino, ya que al variar la fuente es posible que cambien las propiedades de composición 
química, especialmente la relación calcio fósforo, y también las propiedades morfológicas 
del material, siendo estas características determinantes en la aplicabilidad de la 
hidroxiapatita [16]. 
Con base a los planteamientos anteriores se propone la pregunta de investigación: 
¿Cómo interviene la temperatura de calcinación en la composición y la morfología de la 




1.3 Justificación  
 
Las cerámicas son compuestos inorgánicos altamente empaquetados, que han sido usadas 
en implantes, recubrimiento óseo y dental. Desde hace aproximadamente medio siglo ha 
venido presentándose un avance en el desarrollo de materiales con aplicaciones médicas, 
lo que ha permitido la implementación de materiales cerámicos para la reparación y 
reconstrucción ósea, debido a su alta compatibilidad con estas estructuras. Los fosfatos 
de calcio son materiales cerámicos que, como su nombre lo indica son compuestos por 
grupos de fosfatos y calcio, donde específicamente la relación Ca/P habla de las 
propiedades biocompatibles del material. Precisamente el fosfato de calcio hidroxiapatita 
posee una relación de 1.67, lo cual la clasifica como un material altamente biocompatible 
[10].  
Existen varios métodos de obtención para la hidroxiapatita, dentro de ellos están los de 
origen natural, extraídos de huesos animales o transformación mineral, por otro lado, 
están los que usan precursores químicos para su fabricación. Dentro de estos métodos uno 
de los menos costosos, de fácil implementación y con menos resultados nocivos para el 
medio ambiente es el de obtener la HAp a partir de huesos animales [5].  
Los estudios de la hidroxiapatita a partir de hueso ovino han sido relativamente pocos, es 
por esta razón que este estudio busca realizar una caracterización de la HAp a partir del 
hueso de estos animales, realizando variación específicamente en la temperatura para 
obtener este biomaterial. Además, apelando a contribuir con la salud no solo de los seres 
humanos sino también del planeta, se usará como materia prima huesos que provienen de 
un matadero ubicado en el municipio de Marulanda en el departamento de Caldas, los 
cuales serían son arrojados como desperdicios al medio, generando malos olores y 
contaminación. Así mismo, cabe resaltar que esta investigación es en alianza con un 
proyecto de la Universidad Nacional de Colombia, sede Manizales, que además de hacer 
un aporte al conocimiento, busca contribuir ambiental y socialmente al entorno y a los 
campesinos vinculados con este matadero, para que en un futuro puedan beneficiarse al 




1.4 Objetivos  
 
1.4.1 Objetivo General  
 
Evaluar cómo interviene la temperatura de calcinación en la composición y morfología 
de la hidroxiapatita obtenida a partir de hueso de ovino. 
 
1.4.2 Objetivos Específicos 
 
1. Sintetizar polvo de fosfato de calcio a partir de huesos de ovino. 
2.  Analizar los cambios en las propiedades cristalinas, composicionales y la relación Ca/P 
al someter las muestras a temperaturas de 600 ֯C, 800 ֯C y 1000 ֯C. 
3. Caracterizar las muestras mediante las técnicas de difracción de rayos X (DRX), 
microscopía electrónica de barrido (MEB), energía dispersiva de rayos X (EDS) y 
espectroscopía infrarroja por transformada Fourier (FTIR) para reconocer los cambios en 
las propiedades cristalinas, morfológicas, relación Ca/P y composicionales. 
Capítulo 2: Marco teórico y Estado del Arte 
 
2.1 Estado del Arte 
 
Desde principios de 1980, los fosfatos de calcio han sido empleados como revestimientos 
porosos en diferentes implantes metálicos para ortopedia y aplicaciones maxilofaciales, 
existen variadas técnicas de revestimiento como deposición electroquímica, deposición 
laser, nanorevestimiento por sol- gel, entre otros [24]. Además, se han investigado la HAp 
para el uso en la industria de drogas como portados de células para la ingeniería de tejidos 
y de ADN para terapias genéticas [25]–[27]. 
Diversos estudios se han llevado a cabo para el estudio de la hidroxiapatita, varios de 
ellos evaluando la influencia de la temperatura de calcinación en las propiedades de este 
mineral cuando proviene de fuentes biogénicas como lo son los huesos [28], [29], 
tomando valores como 600ºC, 800ºC y 1200ºC [10], [12], [15], [30], por estar estos dentro 
del rango de cambios considerables en la obtención de la cerámica. Del mismo modo, se 
ha analizado la tasa de calentamiento y enfriamiento para llegar a las temperaturas de 
calcinación deseadas [31], u observándose las pérdidas de masa [17].  También, se ha 
realizado comparación entre la hidroxiapatita a partir de diferentes fuentes, como bio y la 
comercial [11], [32], donde la bio puede estar representada por muestras a partir de huesos 
bovinos, porcinos, humanos, de peces [33], obtenida por astas de ciervos [30], entre otros 
orígenes. 
Cabe destacar que en algunos estudios la materia prima para la obtención de HAp no es 
de origen animal, sin embargo, el control de la temperatura es una de las variables a 
considerar [34], [35], [36]. Por ejemplo, en la precipitación química a partir de 
compuestos sintéticos, que es una de las técnicas empleadas para la obtención de HAp 
[37], [38], [39], la temperatura es tenida en cuenta.  
En relación con estudios sobre HAp obtenida a partir de ovino, se ha encontrado un 
trabajo relativo a la deposición por láser pulsado de HAp sobre Ti para la obtención de 
películas, en mira de aplicaciones médicas en lugares sometidos a carga [23], por otro 
lado, otro estudio analiza la dentina ovina como fuente en la producción de esta cerámica 
a partir de origen bioactivo, encontrándola prometedora [22].  Ahora bien, se ha utilizado 
HAp para la reconstrucción de tejidos óseos de ovinos, obteniendo que gracias a esta 
cerámica el crecimiento del tejido es más rápido y hay buena adherencia sobre este [40].  
Sumado a lo anterior, se ha demostrado que la adición de silicio a la HAp mejora la 
velocidad de reparación [41], [42] ósea, por ello se han sintetizado recubrimientos finos 
de HAp sustituidos con Si sobre sustratos de titanio [43] por deposición, asimismo, la 
producción de HAp por precipitación para posteriormente realizar inmovilización sobre 
silicio poroso [44], también, se han producido partículas de HAp sustituidas con Si 
utilizando un precursor de silicio alternativo que desencadena la incorporación de este en 
la cadena de la HAp en un sistema de solución acuosa en condiciones hidrotermales [45], 
encontrándose características para el  crecimiento óseo. 
Otro de los elementos que ha sido usado para mejorar las propiedades de la HAp es el 
zinc [46], [47], el cual se sabe que aumenta la formación del hueso por parte de los 
osteoblastos. Los anteriores ejemplos son muestra de las posibles sustituciones de iones 
en la HA en busca de hacerla aún más cercana al mineral óseo. 
Se han realizado numerosas aplicaciones de los CaP en los tejidos vivos, uno de los 
primeros documentados es el realizado Albee y Morrison en 1920, también, se inyectado 
partículas de este compuesto en animales, se implantó HAp en ratas en 1951 [48]. En 
humanos uno de los dispositivos realizados a partir de HAp fue un tornillo para la 
reconstrucción del ligamento cruzado anterior (LCA), demostrándose que pueden 
soportar fuerza de tracción similar a los tornillos comerciales [21], también se ha 
analizado la aplicación de HAp en el cráneo después de cirugías en la zona para la 
reconstrucción del tejido [49]. Por su parte, el caparazón de cangrejo ha sido utilizado 
para producción de hidroxiapatita en búsqueda de la protección contra la 
desmineralización dental [50].  
 
2.2 Marco teórico 
 
2.2.1 Biomateriales  
 
Los biomateriales pueden ser definidos como una sustancia o compuesto de origen natural 
o sintético, que se pueden utilizar en algunos casos para aumentar la función corporal, el 
tejido u órgano por un periodo de tiempo, buscando reemplazar y, utilizándolos hasta en 
la totalidad de un sistema tratado. Un biomaterial es un material utilizado para la 
fabricación de dispositivos para sustituir  una parte o función de un sistema vivo de forma 
segura y que sea fisiológicamente aceptable [51], además es una sustancia no viable 
(capaz de funcionar después de su implantación) cuyo fin es la interacción con los 
sistemas biológicos [52]. Se ha dicho que un biomaterial ideal es aquel que no es 
citotóxico, imprimible, biodegradable, bioactivo y osteoconductor in vivo [53].  
El uso de materiales en el cuerpo humano data desde los 2000 a.C., en culturas como la 
egipcia, hindú, china y griega, usando colmillos de elefantes y de otros animales, también 
madera, hierro y bronce, buscando reemplazar dientes, crear piernas artificiales de 
madera, hilos para sutura entre otros. Fueron encontradas aplicaciones en la antigua 
Fenicia, en la costa del mediterráneo, donde los dientes flojos estaban unidos con 
alambres de oro, atando con esto los dientes. Los mayas formaron dientes con conchas de 
mar aproximadamente 600 d.C., en Europa 200 d.C. fue encontrado un implante dental 
de hierro [54].  
Una de las grandes aplicaciones de los biomateriales es en el área médica, los cuales 
pueden ser polímeros sintéticos, metales, cerámicas, inorgánicos y macromoléculas 
naturales (biopolímeros), que son procesados o fabricados como dispositivos médicos y 
de prótesis. Dicho uso fisiológico es posible gracias a buenas características de los 
biomateriales, provistos de una combinación adecuada de propiedades químicas, 
mecánicas, físicas y biológicas [55]. Cada año alrededor de 2.2 millones de personas en 
el mundo necesitan una cirugía de injerto óseo para la reparación de defectos de tamaños 
críticos derivados de  accidentes, traumas o enfermedades [56]. 
Los biomateriales se pueden dividir según el tipo de material usado, así [51]: 
A. Biomateriales metálicos: utilizados normalmente en osteosíntesis y artroplastias, 
son de alta resistencia transversal y de tensión, usados en implantes, placas, tornillos 
craneofaciales, partes de corazones artificiales, marcapasos, válvulas, equipos médicos, 
dispositivos de fijación ósea, productos de protección radiológica, y demás[57]. Dentro 
de los usados en aplicaciones médicas están el acero inoxidable (316L), titanio y 
aleaciones (Cp-Ti6AI4V), aleaciones cromo-cobalto (Co-Cr), aleaciones de aluminio, 
circonio-niobio y aleaciones de tungsteno.  
B. Biomateriales Poliméricos: se utilizan como dispositivos cardiovasculares y 
proliferación de diversos tejidos blandos, son elásticos y resistentes al desgaste, usados 
en aplicaciones ortopédicas, construcción de músculos y tendones artificiales, válvulas 
cardiacas, corazones artificiales, injertos vasculares, prótesis mamarias, materiales 
dentales, lentes intraoculares, sistemas de diálisis, materiales de recubrimiento de 
productos médicos, materiales quirúrgicos, etc.  
Algunas de las ventajas de los polímeros respecto a otros materiales es su facilidad de 
fabricación, facilidad en procesabilidad secundaria, viabilidad en propiedades mecánicas 
y físicas y, costo razonable. Además, pueden clasificarse en sintéticos y naturales, los 
primeros incluyen sintéticos, acrílicos, poliamidas, poliésteres, polietileno, poli 
siloxanos, poliuretanos, etc. [52]. El gran defecto que presentan los materiales de origen 
sintético es su ausencia de biocompatibilidad, que puede superarse usando biopolímeros, 
por ejemplo, el quitosano, carrageno y alginato [58]. Por otra parte, polímeros naturales 
son de base biológica y biodegradable, pueden ser producidos por sistemas biológicos 
como los microorganismos, plantas, animales o sintetizados a partir de materiales 
biológicos como el almidón, azúcares, grasas, aceites naturales, entre otros. 
C. Biomateriales Cerámicos: se caracterizan por su buena biocompatibilidad, 
capacidad de ensayo en una variedad de formas y porosidad, alta resistencia a la 
compresión, buenas características de desgaste y biodegradabilidad. Se utiliza en el 
sistema musculoesquelético, prótesis de cadera, rodillas artificiales, uso ortopédico, 
injertos óseos, revestimiento de metales, odontología y válvulas cardiacas. Las 
aplicaciones de cerámicas se han visto restringidas por la fragilidad y baja resistencia a la 
tracción, sin embargo la biocerámica de fosfatos es ampliamente usada por su alta 
biocompatibilidad e integración ósea, sumado a que son las más similares al componente 
mineral de los huesos [59].  
Las apatitas ocupan un papel destacado en las cerámicas, pues los materiales a base de 
fosfato de calcio se han utilizado en aplicaciones en todo el cuerpo, también, en 
reconstrucción maxilofacial, otorrinolaringología y cirugía de columna [60], así como la 
hidroxiapatita se ha utilizado en relleno para defectos óseos y como implantes en sitios 
sobre los que anatómicamente no se ejerce carga, como hueso septal y oído medio [61]. 
Particularmente los materiales cerámicos son los más similares al componente mineral 
del hueso, resistentes a la corrosión y de bajo coeficiente de fricción, ejemplos de estos 
son el zirconio, alúmina, fosfato tricálcico, hidroxiapatita, carbón pirolítico, silicato de 
calcio y vidrios bioactivos. Además, de la búsqueda de la integración de estos materiales 
como medios para la liberación de drogas en el tejido implantado [62]. 
 
 
2.1.1.1 Hueso  
 
El hueso es el principal constituyente del esqueleto, actuando como soporte del cuerpo y 
protección de las partes blandas y órganos vitales. Es diferenciado de otros tejidos 
conjuntivos porque está formado por componentes extracelulares mineralizados, que 
constituyen la matriz ósea, siendo denominado tejido duro [63]. En la parte interior del 
hueso se encuentra la medula ósea, encargada de producir células sanguíneas. El hueso 
es un tejido con alta capacidad para recuperarse de lesiones y, fisiológicamente actúa 
como fuente de almacenamiento de calcio, fosfato y otros iones, importantes para 
contracción muscular y actividad nerviosa [64], [65].  
La forma que poseen los huesos dispone sus funciones mecánicas, clasificándose como 
huesos largos, cortos, planos, irregulares y sesamoideos. Los huesos largos están 
divididos en tres partes anatómicas: diáfisis, epífisis, y metáfisis. La diáfisis es la sección 
media principal de estos huesos, compuesta de hueso cortica y contiene médula o grasa. 
La epífisis es la parte final redondeada de los huesos que articula con un hueso adyacente 
cubierta con cartílago articular, compuesta de una capa delgada de hueso cortical que 
cubre un núcleo esponjoso. Entre la diáfisis y la epífisis radica la metáfisis, conformada  
por un tejido cartilaginoso que promueve el crecimiento del hueso, una vez termina el 
proceso de crecimiento se convierte en hueso esponjoso [66]. 
La matriz ósea está compuesta un 60% de material inorgánico y 40% de un componente 
orgánico, que juega un papel importante en las propiedades mecánicas del hueso. La 
matriz inorgánica se compone principalmente de iones de calcio y fosfato, con cantidades 
considerables de bicarbonato, sodio, potasio, citrato, magnesio, carbonato, fluorita, zinc, 
bario y estroncio. Siendo la hidroxiapatita uno de los componentes inorgánico más 
significativos del hueso, al estar formada por los iones de calcio y fosfato. Así pues la 
HAp forma el 70% de los huesos, las fibras de colágeno tipo I el 20% y agua en un 10% 
[67], [68]. Los nanocristales de hidroxiapatita están dispuestos de manera que el eje c se 




En 1788 fue utilizado por primera vez el termino apatita por Werner, en la actualidad este 
término hace referencia a una familia de cristales correspondientes a la fórmula 
𝑀10(𝑅𝑜4)6𝑋2, donde M es por lo general calcio, R es fósforo y X un hidroxilo [69].  
La hidroxiapatita (HAp) es el principal componente de los huesos y dientes, razón por la 
cual ha sido altamente estudiada por sus propiedades biocompatibles, lo que hace que una 
de sus más amplias aplicaciones se encuentre en el área de la medicina en construcción y 
recubrimiento de implantes ortopédicos y dentales, pues promueve la osteointegración y 
aísla los iones metálicos, comportándose como barrera física. Además de ser usada como 
liberador de medicamentos de forma paulatina, siendo posible gracias a su propiedad 
osteconductiva, además de ayudar a la regeneración del tejido óseo (osteogénesis) [70], 
[71]. 
La hidroxiapatita es un mineral cuya fórmula química es 𝐶𝑎10 (𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)2  , con grupo 
espacial P63/m. Este fosfato está clasificado como una estructura hexagonal, con valores 
de red a=b=9.432Å y c=6.88Å. Su punto de fusión es superior a 1500 ֯C, y densidad 
calculada de 3.219 𝑔/𝑐𝑚3. El carácter iónico de la hidroxiapatita hace posible que se 
sustituya total o parcialmente iones de la red por otros de tamaño similar (𝑃𝑂4
3−  por 
𝐻𝑃𝑂4
2−, 𝐶𝑎2+ 𝐾+ o 𝑀𝑔2+ , 𝑂𝐻− por 𝐹−, 𝐶𝑙−, 𝐵𝑟−) [71]. La figura 1 muestra la estructura 
de la HAp. Por otro lado, cuando los fosfatos de calcio, al cual pertenece la HAp, poseen 
una relación atómica Ca/P entre 1.5 y 1.67, son llamados apatitas, pudiendo ser de tipo 
fluorapatita o hidroxiapatita. es 1.6667. Sin embargo, algunos materiales denominados 
hidroxiapatita por diversos investigadores presentan relaciones variables de Ca/P desde 
2.0 hasta valores como1.3. Relacionado a esto la American Society for Testing and 
Materiales ha dictado que debe ser de 1.67 [69]. 
 
Figura 1. Estructura de la hidroxiapatita [72]. 
 
La figura 1 muestra la estructura de la hidroxiapatita. Cabe resaltar que la hidroxiapatita 
extraída de fuentes biogénicas debe denominarse BHA, y difiere de la HAp al no ser 
estequiométrica debido a que contiene iones como NA, Zn, Mg, K, Si, Ba, entre otros 
[11], [12]. La BHA se obtiene por calcinación ósea en un rango 600º a 1200ºC por lo 
general.  
En general, los biomateriales se pueden estudiar en relación con unas características 
especiales, las cuales son: su estructura espacial, medición de las características de la 
superficie, y determinación de la composición y estructura, transformación de fase y 
distribución de peso molecular. La biomecánica, estructura y propiedades de degradación, 
son características importantes para la aceptación o rechazo celular que pueda tener un 
implante artificial. Además, las propiedades biomecánicas, estructurales, y de 
degradación de los biomateriales afectan la aceptación por parte del tejido circundante, la 
respuesta celular y regeneración [16]. 
 
2.2.2.1 Métodos de Obtención 
 
La hidroxiapatita tiene diversas fuentes de obtención, desde su extracción en yacimientos 
de roca hasta su síntesis utilizando materiales biológicos o sintéticos. Desde sintetización 
química se encuentran los métodos de precipitación, hidrotermal y sol-gel, y tiene fuentes 
naturales como los colares, escamas, cáscaras de huevo, huesos de animales, etc. Es 
debido a esto que los métodos de producción han sido clasificados en diferentes tipos. 
 
Síntesis química 
De esta manera la HAp puede ser obtenida a partir de una fuente de calcio y otra de 
fosfato, buscando que la relación Ca/P= 1,67. Es posible dividir la obtención por síntesis 
química en dos tipos: síntesis de química húmeda y de química seca [44]. 
 
A. Síntesis de química húmeda 
Los métodos húmedos de sintetización de hidroxiapatita comprenden: 
a. Hidrólisis  
Los métodos de hidrólisis para obtención de hidroxiapatita normalmente comprenden dos 
etapas: disolución y precipitación [73]. El proceso de hidrolisis depende del pH y la 
temperatura. Generalmente se usan precursores fosfatos de calcio como fosfato de 
octacalcio, dihidrato de fosfato tricálcico y fosfato tricálcico [74]. Relativo con la 
obtención de HAp por este método, se ha utilizado como precursores el fosfato dicálcico 
dihidrato (𝐶𝑎𝐻𝑃𝑂4, 2𝐻2𝑂, 𝐷𝐶𝑃𝐷) y 𝐶𝑎𝐶𝑂3 [75].  
b. Hidrotermal  
Este método describe la reacción entre la fuente de calcio y la del precursor del fosfato 
en presencia de agua o un solvente orgánico. El proceso ocurre en un espacio confinado 
con temperatura y presión superiores a la natural autógena, llegando el medio a ser crítico 
o subcrítico de acuerdo con la temperatura y presión. Según estas variables pueden 
conseguirse con este método síntesis altamente cristalinas [76]. Este método da la 
posibilidad de modular las interacciones entre sólido/solvente, y control de la nucleación 
y crecimiento [77]. Se ha obtenido buenos resultados con HAp obtenida por este método, 
aplicándola incluso en animales[78].  
c. Precipitación 
Este método generalmente se lleva a cabo precipitando fosfato de calcio, hidroxilo de 
calcio, u ortofosfato de hidrógeno diamónico, sumado al control de parámetros como la 
estequiometría, pH, velocidad de adición, fuerza iónica, temperatura, entre otros [37].  
d. Sol-Gel 
Este es un método de mineralización a partir de precursores en una solución, 
preferiblemente organometálicos u otros precursores pertinentes. Este implica hidrolisis 
de los precursores y formación de micelas alrededor de plantillas en una fase acuosa u 
orgánica, y posterior policondensación de estas especies a través de una red orgánica [79].  
Ocurre bajo condiciones denominadas de química suave, que son considerablemente 
menores que las rutas convencionales en procesos sintéticos respecto a la temperatura. 
Tiene limitaciones para la producción a escala industrial, gracias a factores como costos, 
escases de precursores y control del proceso [80].  Para la obtención de hidroxiapatita se 
han usado precursores como nitrato de calcio, fosfato ácido de amonio, hidróxido de 
amonio y sal disódica [51].  
e. Doble descomposición o coprecipitación 
Consiste en una fuente de reacción del 𝑃𝑂4
3− ligado con una fuente de calcio en presencia 
de otros aditivos [81], aunque las condiciones de este método son variables normalmente 
se lleva a cabo bajo valores de pH de 3 a 12, y temperaturas ambientes hasta la de 
ebullición del agua.  
f. Métodos de emulsión  
Este método se considera eficiente, simple y adecuado para la producción de HAp 
nanoestructurado [82]. Entre los tensioactivos para la preparación de la emulsión están la 
sal de dioctil, sulfosuccinato de sodio, dodecil fosfato, polixietileno, éter nonilfenol, 
brocuro de cetiltrimetilamonio, entre otros. Los parámetros de síntesis se centran en el 
tipo de tensioactivo, relación de fases acuosas, pH y temperatura [80]. Para la síntesis de 
HAp por este método, se ha utilizado compuestos como CaCl y (𝑁𝐻4)2𝐻𝑃𝑂4 [36].  
Los métodos húmedos son ampliamente utilizados por la simplicidad de los 
procedimientos, control de la estructura, morfología y un alto rendimiento de la HAp Se 
pueden realizar con variaciones de presión y temperatura, sin embargo, estos métodos 
presentan problemas en la cristalinidad resultante, pues acarrean impurezas en la 
estructura cristalina.  
g. Sonoquímica 
Los métodos sonoquímicos permiten la formación de partículas uniformes resultantes de 
las reacciones químicas en presencia del ultrasonido. El uso de estas ondas acelera 
reacciones químicas como la síntesis y la catálisis. Estos métodos se han estudiado en 
busca de materiales novedosos provistos de características inusuales y, se  han creado 
muchos tipos de nanomateriales con diversas formas [83].  
 
B. Síntesis de química seca 
La síntesis de hidroxiapatita por métodos secos se basa en el tratamiento térmico de los 
precursores mezclados finamente molidos, buscando una buena homogenización de los 
componentes.  
a. Reacción en estado sólido 
En estas por lo menos interviene un sólido, pueden ser sólido-sólido, sólido-líquido o 
sólido-gas. Las reacciones en estado sólido es una de las técnicas más importantes en 
la preparación de sólidos policristalinos, no solo en forma de polvos sino también 
como solidos densificados. Estas solo se llevan a cabo a temperaturas altas, 
procurando disgregar una mezcla intima de los reactivos en pequeñas gotas y, eliminar 
el disolvente mediante diferentes técnicas [84].  
b. Método de molienda de bolas  
Es un proceso mecanoquímico, ha sido usado para sintetizar hidroxiapatita por sus 
ventajas como la simplicidad, reproductibilidad y producción a gran escala. El control de 
crecimiento de la HAp depende en gran mediad de los componentes utilizados, el medio 
de la molienda, el diámetro de las bolas de molienda, el tipo de atmósfera, la duración de 
los pasos de fresado y las pausas entre intervalos, la relación  de masa entre el polvo y las 
bolas y  la velocidad de rotación [80], [85]. 
 
Hidroxiapatita obtenida por fuentes naturales 
 
En relación a la hidroxiapatita basada en fuentes biogénicas se pueden identificar algunos 
grupos, como lo son los reactivos biogénicos donde se utilizan cáscaras de huevo y 
exoesqueletos de organismos marinos, por ejemplo el CaO producidos a partir de cáscara 
de huevo por calcinación a alta temperatura se hidrata y reacciona con 𝐻3𝑃𝑂4 para 
precipitar HAp [86]. Análogamente,  el esqueleto de pez en la reacción con 
dihidrogenofosfatos de amonio [87], y la síntesis mecano química utilizando CaO 
obtenido de conchas marinas,  que son posteriormente molidos [67], son fuentes para la 
obtención de HAp.  
Sumándose a estas, otra de las fuentes son los huesos de otros animales, lo que ha sido 
campo de estudio para las aplicaciones biomédicas. Una de las fuentes más utilizadas en 
esta rama son las de hueso de bovino, produciéndose por diferentes compañías para su 
distribución comercial, donde se ofrecen como “cerámicas naturales de hidroxiapatita 
osteconductora”, que brindan una solución para diferentes patologías óseas.  
Hay algunos productos comerciales bien establecidos disponibles, obtenidos 
(principalmente) de hueso bovino en el mercado, como se mencionó anteriormente, que 
están respaldados por un gran volumen de literatura sobre su éxito como xenoinjerto o 
relleno. Estos productos son comúnmente utilizados por cirujanos dentales y ortopédicos 
y se derivan de huesos de animales, principalmente de bovinos. A continuación, se 
describe una selección de productos disponibles. Estos son obtenidos mediante procesos 
de temperatura, la cual varía dependiendo del método especifico que se emplee. Además, 
los resultados de la utilización de este materiales ha resultado positiva, sin embargo 
algunos casos indican resultados de baja integración de los injertos [29].  
 
2.2.3 Métodos de caracterización 
 
El análisis de las propiedades cristalinas de los compuestos ha sido motivo de estudio, 
entre otras razones porque el tamaño de la partícula, el control de la estructura cristalina 
y compuestos de HAp unidos con otros elementos podrían llevar a un importante avance 
en materiales con aplicaciones biomédicas [88]. Dentro de los métodos para evaluar las 
propiedades cristalinas de los materiales están: la difracción de rayos X DRX, 
termogravimetría (TG) y análisis térmico diferencia y calorimetría de escaneo diferencial  
[16]. 
 
2.2.3.1 Termogravimetría (TG) 
 
La termogravimetría hace parte de los análisis térmicos, los cuales alucen al cambio de 
las propiedades de una muestra relacionadas con la alteración de su temperatura. Por 
propiedades se entienden las termodinámicas (temperatura, calor, entalpía, masa, 
volumen, etc.), las del material (dureza, módulo de Young, susceptibilidad, etc.), 
composición química o estructuralmente.     
La termogravimetría (TG) es una técnica experimental usada para monitorear el cambio 
físico y químico al someterse a calentamiento una muestra. Aquí se hace medición de la 
masa de la muestra como una función de la tasa de calentamiento o del tiempo que esté 
sometida a la temperatura, obteniendo con ello curvas TG. Por lo que el sistema no debe 
ser cerrado ya que no podría haber una variación de la masa de la muestra. Diferentes 
efectos que puede sufrir la muestra en su interacción con la atmósfera relacionados a su 
masa (ganancia o pérdida). Los procesos que se pueden dar son la evaporación, 
deshidratación, pérdida o ganancia gaseosa, humedad y procesos susceptibles a esos 
procesos, oxidación de metales en aire u oxígeno, descomposición oxidativa de sustancias 
orgánicas, reacciones químicas heterogéneas y cambios en las propiedades magnéticas 
[16], [89].  
Para realizar este estudio son empleadas las termobalanzas, la diferencia entre las estas 
puede hacerse en base al arreglo de la muestra en relación con el sistema de pesaje, es 
decir, debajo del receptor de carga (vertical), arriba del receptor de carga (vertical), 
horizontal. La figura 2 muestra un diagrama de la configuración de un instrumento de 
este tipo.  
 
 
Figura 2. Configuración básica de una termobalanza [90]. 
 
Uno de los aspectos importantes a la hora de hacer TG es la elección de la tasa de 
calentamiento, generalmente entre más alta sea la relación de temperatura/tiempo causa 
reacciones a temperaturas más altas. Así pues, la elección de la velocidad de 
calentamiento es particularmente significativa debido a que reacciones secundarias se 
pueden dar con diferencia de temperatura muy pequeña la una de la otra, gracias a ello si 
se escogen temperaturas de calentamiento muy altas pueden superponerse y no ser 
detectadas; afortunadamente se puede evitar haciendo la elección correcta [89].  
Adicional a la curva TGA, un número de otras curvas pueden ser usadas para propósitos 
de interpretación:  
• La primera derivada (curva DTA, tasa o cambio de masa). 
• Las curvas DTA (differential thermal analysis), muestran eventos exotérmicos o 
endotérmicos similares a DSC, pudiendo interpretarse similarmente.  
• EGA (envolved gas analysis), en línea con mediciones de FTIR o MS de gases 
evolucionados.  
La figura 3 muestra curvas TGA típicas. 
 
Figura 3. Curvas TGA de reacciones químicas diferenciales. (a) Descomposición 
termica con reacción de productos volatiles, (b) Corrosión oxidación de metales, (c) 
Combustión de carbon negro al cambiar de  N2 a O2, (d) Multiples pasis de 
descomposición, (e) descomposición explosiva con efectos de retroceso [89]. 
 
Los análisis de termogravimetría han sido ampliamente usados para el estudio de la HAp, 
obteniendo gracias a ello importantes hallazgos como lo demuestra un estudio en el que 
se encontró que el sometimiento a los procesos de temperatura es un paso necesario para 
obtener muestras de HAp con propiedades mecánicas similares a las de los huesos [91]. 
Particularmente en  bovinos con análisis TG se encontró que es un buen material para 
injertos por su excelente biocompatibilidad, al tener gran similitud con el hueso natural y 
otros materiales usados en ese entonces en los injertos óseos [92].  
En resumidas cuentas, el análisis TG es muy útil para estudiar los porcentajes de los 
componentes, interacción y transformación de las estructuras a razón del calentamiento, 
conocido como degradación de fases, orgánicas e inorgánicas.  
 
2.2.3.2 Análisis por difracción de rayos X (DRX) 
 
Métodos de difracción como difracción de rayos X, difracción de neutrones y difracción 
de electrones son los más importantes para caracterización estructural de biomateriales 
en una forma cristalina. Este método se basa en la difracción de rayos X en el parámetro 
de red, dependiendo de la dispersión de los rayos X por la densidad electrónica de átomos 
y moléculas. Los máximos de difracción se logran cuando los rayos dispersados de los 
planos del cristal están en fase, obedeciendo a la ley de Bragg. Esta ley se puede usar para 
determinar el tipo y parámetros de la red cristalina simple [16]. Para las estructuras 
cristalinas complejas, es necesario tener en cuenta el factor de estructura geométrica. 
Algunas investigaciones han usado este método para determinar la composición 
cualitativa y cuantitativa, tamaño de cristalito de las fases y el grado de cristalinidad de 
materiales biocompuestos [93], [94]. 
La ley de Bragg se puede expresar mediante la siguiente ecuación: 
𝑛𝜆 = 2𝑑𝑠𝑒𝑛𝜃 




Figura 4. Interacción de rayos X con la  estructura cristalina [64] 
 
La difracción se produce cuando el espacio entre las capas atómicas es aproximadamente 
igual a la longitud de onda de la radiación y que los centros de dispersión estén 
distribuidos de una manera regular. La figura 4 representa la interacción entre los haces 
de rayos X y los planos del material, evidenciando el ángulo y distancia interplanar 
relacionados en la ley de Bragg.  
Las estructuras cristalinas poseen una relación característica de la distancia interplanar 
con los parámetros de red y los índices de Miller. Las estructuras hexagonales tienen una 










Donde a y c son los parámetros de red de la estructura cristalina, h, k y l los índices de 
Miller característicos de cada plano cristalográfico. Es posible encontrar los parámetros 
de red de la estructura utilizando los difractogramas obtenidos con la difracción de rayos 
x, la ley de Bragg y la ecuación característica de la estructura.  
Así mismo el tamaño del cristalito se puede encontrar a partir de los patrones de difracción 





Donde 𝑡(ℎ𝑘𝑙) es el tamaño promedio de cristalito, 𝜆 es la longitud de rayos x, B es el 
ancho medio del pico de mayor intensidad, 𝜃 es el ángulo de difracción y K la constante 
propia del material que es relativa al tamaño del cristalito y material[64]. 
Algunos estudios dicen que los picos en los difractogramas representativos de la HAp 
muestran evolución de la cristalinidad con el tratamiento térmico. Obteniendo estructuras 
de baja cristalinidad por debajo de 800ºC, y por encima de esta temperatura picos más 
agudos y menos amplios [95]. 
 
2.2.3.3 Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-IR) 
 
La espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-IR) es actualmente uno de 
los métodos de espectroscopia vibracional más comunes utilizados en biomateriales. Esta 
brinda información sobre los aspectos composicionales de las muestras de estudio, de una 
manera rápida y con una pequeña cantidad de la muestra, la cual puede estar de forma 
sólida, líquida o gaseosa.  
FT-IR, es una técnica de medición la cual permite el registro de los espectros infrarrojos, 
gracias a la transformada de Fourier se logra obtener la salida de luz en función de la 
longitud de onda que incide sobre la muestra. El detector en los espectros FTIR monitorea 
continuamente el número de onda emitido en el rango IR y un computador lo convierte 
en espectro de absorción, donde pueden ser de simple o doble haz produciendo un 
espectro de transmitancia.  
La absorción de la radiación IR por las muestras depende de la masa atómica, y de la 
longitud de onda, la fuerza y constantes de fuerza de los enlaces interatómicos de las 
estructuras del material. También, la absorción está relacionada con la simetría de la celda 
untaría y la simetría del sitio local de cada átomo dentro de la celda [96]. 
El espectro infrarrojo es formado como consecuencia de la absorción de radiación 
electromagnética en frecuencia correlacionadas con la vibración de conjuntos específicos 
de enlaces químicos dentro de una molécula. Para entender el fenómeno físico que allí 
ocurre se debe entender que la energía de una molécula en términos de sus constituyentes 
es [97]: 
𝐸𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 = 𝐸𝑒𝑙𝑒𝑐𝑡𝑟ó𝑛𝑖𝑐𝑎 + 𝐸𝑣𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 + 𝐸𝑟𝑜𝑡𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 + 𝐸𝑡𝑟𝑎𝑛𝑠𝑙𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 
𝐸𝑡𝑟𝑎𝑛𝑠𝑙𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 = esta relacionada con el desplazamiento de moléculas en el espacio como 
una función del movimiento térmico normal de la materia.  
𝐸𝑟𝑜𝑡𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 = es el movimiento de volteo de una molécula, que es el resultado de la 
absorción de energía dentro de la región de microondas.  
𝐸𝑣𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 = es una energía superior correspondiente a la absorción de energía por una 
molécula como el componente de vibración atómica sobre el centro medio de sus enlaces 
químicos. 
𝐸𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 = está relacionado a las transiciones de energía de los electrones a medida que se 
distribuyen por toda la molécula.  
Para que la actividad infrarroja ocurra debe haber un cambio neto en el momento dipolar 
durante la vibración para la molécula o el grupo funcional en estudio, lo cual es 
denominado vibración activa en infrarrojo. De este modo, cuando el complejo 
movimiento vibratorio de una molécula se puede descomponer en una serie de 
vibraciones constituyentes llamadas modos normales.  
Adicionalmente, para darse la absorbancia del espectro infrarrojo es necesario que la 
energía de la luz incidente sobre la molécula debe ser igual a una diferencia de nivel de 
energía vibracional dentro de la molécula de estudio. Lo cual se puede plantear como 
[98]: 
𝛥𝐸𝑣𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 = ℎ𝑐𝑊 
𝛥𝐸𝑣𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑎𝑙 = energía vibracional de nivel de diferencia en una molécula 
h= Constante de Planck (Joule-sec) 
c= velocidad de la luz 
W =número de onda 
Con la intención de entender mejor la relación entre la frecuencia electromagnética 
absorbida por la molécula, y la frecuencia de vibración del modo normal excitado por 










La masa reducida hace referencia a la relación 
(𝑀1𝑀2)
(𝑀1+𝑀2)
 donde 𝑀1𝑀2 son las masas de los 
dos átomos involucrados, por lo cual esto junto con la fuerza del enlace químico, 
determinará el número de onda en el cual la molécula absorberá la radiación.  
Con relación a las gráficas arrojadas por este tipo de estudio, el eje x representa el espectro 
infrarrojo en relación con su intensidad. Los picos que se observan en las gráficas son 
también llamados picos de absorbancia, que corresponden a vibraciones de los átomos de 
la muestra cuando es expuesta a la región del espectro infrarrojo, normalmente entre 
4000𝑐𝑚−1 a 400𝑐𝑚−1. 
 
2.2.3.4 Microscopía Electrónica de Barrido (MEB)  
 
En la microscopía electrónica de barrido MEB, o por sus siglas en ingles SEM, un haz de 
electrones acelerado a alto voltaje, es enfocado a la superficie de la muestra a estudiar por 
una serie de lentes electromagnéticos que escanea dicha superficie por medio de bobinas 
de reflexión y en sincronía con un tubo de rayos catódicos. Las señales producidas como 
resultado de la interacción del haz con la superficie de la muestra son recolectadas por un 
detector apropiado, amplificado y mostrado en el tubo de rayos catódicos. Generalmente 
al recopilar los datos se genera una imagen bidimensional que evidencian los cambios 
espaciales debidos a las características de la superficie. Las señales obtenidas de esta 
técnica entregan información sobre la morfología externa, la composición química, y la 
estructura cristalina y la orientación de los materiales que componen la muestra [99].  
Los dispositivos para medición MEB son de alto costo y requieren que las mediciones se 
hagan en vacío, excepto para el SEM ambiental. Además, la muestra debe ser conductora 
y, en caso de no serlo debe depositarse con una capa de oro en la superficie a investigar 
[100].  La energía cinética de los electrones utilizados en SEM es considerable, esta se 
disipa de manera variada por la interacción con la muestra generando diferentes señales, 
las cuales incluyen electrones secundarios, que producen las imágenes SEM, electrones 
retrodispersados, electrones retro difractados dispersados (usados para determinar la 
estructura cristalina y la orientación), fotones, luz visible, y calor. Así pues, los electrones 
secundarios son capturados para posteriormente formar la imagen [5]. Es decir, las 
micrografías y elementos que componen la muestra (por rayos X) se obtiene gracias a las 
señales emitidas por la muestra y se forma a medida que el haz se desplaza en una porción 
de la superficie, la señales varían según el punto analizado a cada instante, así pues, a 
diferencia de la imagen óptica la obtenida por este método es una imagen virtual obtenida 
por las señales de la muestra [101]. 
La figura 5, muestra el principio de funcionamiento de la microscopia electrónica de 
barrido. Los electrones son acelerados desde un cátodo termoiónico o de emisión de 
campo entre cátodo y ánodo, la sección más pequeña del haz es magnificada mediante un 
sistema de lentes de dos o tres etapas: la corriente, la apertura y el tamaño, donde pueden 
variarse pero no de forma independiente, al cambiar las excitaciones de las lentes 
condensadoras y la limitación de la apertura en la última lente formadora de sonda, son 
necesarias aperturas más pequeñas para aumentar la profundidad de enfoque y mejorar la 
resolución angular de la canalización de electrones. Un sistema de deflexión de bobina 
frente a la última lente escanea la sonda de electrones a través de la muestra y sincronizado 
con un haz de electrones de un tubo de rayos catódicos (CRT), la intensidad de este se 
modula por las señales que registra para formar una imagen [102].  
 
Figura 5. Principio de la microscopia electrónica de barrido (BSE= backscattered 
electrons, SE= secondary electrons, SC=specimen current, EBIC=electron beam-
induced current, X=x-rays, CRT=cathode-ray tube) [102]. 
 
 
2.2.3.5 Dispersión de energía de rayos X (EDS) 
 
   Por lo general esta técnica es complementaria a la microscopía electrónica de barrido 
(SEM). Permite determinar los elementos químicos presentes en la muestra y su cantidad 
relativa en un volumen. El haz de electrones altamente energético incide en la muestra, 
los electrones interactúan con los de orbitas internas y producen la expulsión de estos 
desde los átomos, para que el átomo regrese al equilibrio emite un fotón de rayos X. La 
energía del fotón se relaciona con el peso atómico del átomo, y este a su vez con un tipo 
de elemento [5].    
Capítulo 3: Metodología 
 
Para realizar la síntesis de hidroxiapatita se utilizaron los huesos de tibia y fémur de 
un macho ovino de aproximadamente 2 años. Inicialmente el hueso se sometió a una 
fase de desproteinización, que consiste en la realización de un proceso hidrotérmico, 
donde primero se extrae la médula ósea (diáfisis), rótula, membrana lipídica y tejidos 
blandos. Posteriormente, se colocan los huesos en una olla pitadora con agua, allí son 
sometidos a una cocción de aproximadamente 30 minutos. A continuación, se retiran 
los tejidos que hasta el momento no han podido ser eliminados y se parten los huesos 
en astillas con un tamaño de alrededor de 3 cm. Luego se llevan a un horno microondas 
a una potencia de 700W en una solución de agua y detergente, durante 30 minutos en 
cuatro oportunidades, renovando la solución en cada una. Seguidamente, las astillas 
fueron lavadas con agua de grifo [5], y posteriormente se realizó el secado de las piezas 
colocándolas, sin la presencia de líquido, en el microondas durante 30 min. 
Después, se realizó la molienda mecánica de los trozos de hueso, para esto se utilizó 
un molino con bolas de acero inoxidable 304, se realizan 100rpm y se molieron durante 
aproximadamente dos días por intervalos de tiempo, hasta que se obtuvieron un polvo 
de alrededor de 38 µm.  
La figura 6 muestra un diagrama que resume las etapas empleadas para obtener los 
fosfatos de calcio a partir de hueso de ovino y los métodos de caracterización para 
analizar las muestras. Del mismo modo, las figuras 7 (a), (b), y (c) contiene imágenes 









Figura 7. (a) Huesos de ovino, (b) proceso de cocción y (c) astillas de hueso. 
 
 
Las muestras se calcinaron en un horno marca mufla Acequilabs modelo MF_2003, 
mostrado en la figura 8. Se utilizaron temperaturas de calcinación de 600°C, 800 y 1000 
°C, con una rampa de subida de 5 °C/min, 𝑁2 como gas de arrastre y, una vez alcanzada 




Figura 8. Horno Mufla del Laboratorio de Física del Plasma de la Universidad 
Nacional de Colombia sede Manizales [5]. 
 
   Para caracterizar las muestras, se utilizan las técnicas de análisis termogravimétrico 
(TGA) con un equipo Q50 V20.13 Build 39, y una rampa de subida de 5°C/min desde 
temperatura ambiente hasta 950°C, el gas de arrastre fue 𝑁2 suministrado a 60ml/min, 
realizado en la Universidad Nacional sede Manizales. 
  También, microscopía electrónica de barrido con análisis elemental y dispersión de 
energía de rayos x (SEM-EDS) un instrumento Sigma 300 marca ZEISS, los análisis 
fueron hechos en la Universidad Nacional sede Medellín.  
Para difracción de rayos X (DRX) en un equipo D8 Bruker AXS con geometría de 
haces paralelos, usando una fuente de cobre k-α con longitud de onda  𝜆 = 1.5406Å, la 




Figura 9. Difractómetro de rayos x del Laboratorio de Física del Plasma de la 
Universidad Nacional de Colombia sede Manizales. 
 
 La espectroscopía de transmisión de infrarrojo con transformada rápida de Fourier 
(FTIR) con un equipo BRUKER, accesorio TTR platinum Diamond 1, y resolución de 
4𝑐𝑚−1. La figura 10 muestra el equipo usado para realizar esta prueba.  
 
Figura 10. Espectrómetro Infrarrojo por Transformada Rápida de Fourier del 






Capítulo 4: Análisis de Resultados 
 
4.1 Microscopia electrónica de Barrido MEB 
  
  
Figura 11. De (a) a (d) se están las imágenes SEM (1,00KX) para la muestra sin 
calcinar, y las calcinadas a 600 ֯C, 800 ֯C y 1000 ֯C respectivamente. 
 
La figura 11 (a), muestra el polvo de hueso de ovino sin pasar por el proceso de 
calcinación donde el granulado aún no es evidente. De la figura (b) a la (d) tenemos las 
muestras que fueron sometidas a 600֯C, 800 ֯C y 1000 ֯C, tomadas a 1000 aumentos. De 
acuerdo con los análisis TG, la considerable pérdida de masa hasta 600 ֯C es significativa 
para las trasformaciones físicas de la muestra de la figura (a) respecto a la (b), esto se 
debe a que los cambios térmicos entre estas se encuentran asociados a cierta 
descomposición orgánica. También en ambas se ven granos aglomerados, formando 










formación de gránulos.   Por otra parte, en las figuras 11 (c) y (d) se puede notar un 
crecimiento del espacio intergranular, el cual se puede asociar a la pérdida de la fase 
orgánica, es decir, que con el aumento sistémico de la temperatura la morfología va 
presentando cambio, desarrollándose con ello una morfología esférica. En la figura 11 
podemos evidenciar como con el aumento de la temperatura incrementa la formación de 
los gránulos y disminuye la aglomeración en las muestras, sin embargo, en la figura 11 
(c) hay un aumento en la separación de las muestras generalmente este aumento entre 
distancia entre granos suele ser asociado a la porosidad de la muestra, dichos poros se 
presentan de manera arbitraria en la muestra y, al igual que los granos no presentan 
continuidad. En general las figuras presentan un aspecto rugoso, aspecto significativo 
para la adhesión celular. 
 
4.2 Energía Dispersiva de Rayos X 
 
Tabla 1. Relación Ca/P de las muestras de polvo de hueso ovino (PHO) estudiadas. 
Muestra Relación Ca/P 
PHO 2,22 
PHO a 600 ֯C 1,88 
PHO a 800 ֯C 1,76 
PHO a 1000 ֯C 2,22 
 
En la tabla 1 se presenta la relación Ca/P para las muestras de polvo de hueso ovino 
sometido a diferentes temperaturas. La muestra sin ser sometida a temperatura de 
calcinación presenta una relación de 2.22, lo que posiblemente puede indicar que se tiene 
en este punto un fosfato de tetracalcio [48]. Para el tratamiento a 600֯C se evidencia que 
la energía suministrada, aunque bien es suficiente para promover la perdida de la materia 
orgánica no lo es para lograr la formación de hidroxiapatita estequiométrica, sin embargo, 
la relación se mantiene en el rango de la apatita biológica. Ahora, para la muestra 
sometida a 800֯C la hidroxiapatita es cercana a la estequiométrica. A 1000֯C la muestra se 
desestabiliza provocándose un aumento del porcentaje de calcio en relación con el de 
fósforo, lo que indica una sustitución considerable de los iones de fosfato por los de 
carbonato [103]. De igual manera, la riqueza de calcio de las muestras sometidas a 800 ֯y 
1000֯ se puede asociar a la impureza de CaO [104], lo cual es confirmado con los picos 
observados en los difractogramas correspondientes a estas.  
Además, la información suministrada por este tipo de técnica arroja que las muestran 
tienen presencia de calcio, fosforo y oxígeno, además particularmente en las muestras 
sometidas a 600ºC y 800ºC se encuentra presencia de carbono.  
 
4.3 Análisis termogravimétrico y Primera derivada  
 
En la figura 12 (a) y (b) puede observarse una pérdida de masa mínima entre 400°C y 
500°C, denota la descomposición de hidróxido de calcio, carbonatos en agua y dióxido 
de carbono [39]. Los cambios producidos a temperaturas inferiores de alrededor de 670ºC 
corresponde a la descomposición orgánica de grasas y proteínas [12], [31], y para 
temperaturas mayores a dicho valor los cambios térmicos se relacionan con 
transformación fisicoquímica de la bio HAp [12]. La pérdida de masa entre 200ºC y 500ºC 
corresponden a la degradación y combustión del colágeno. Al realizar la comparación 
entre la curva TG con la de la primera derivada de esta se encuentra la correspondencia 
esperada con un pico que evidencia una considerable degradación en 644ºC, debida a la 
última transformación de proteínas.  
De acuerdo al análisis termogravimétrico, se da un cambio de 9.67% hasta 200ºC debido 
a la pérdida  de agua absorbida química y físicamente, y a la descomposición de parte de 
la materia orgánica; de 22.97% que se evidencian con picos considerables en la curva de 
la primera derivada, correspondiente a la descomposición orgánica y desneutralización 
de las grasas lo cual se da entre 200 y 650ºC, y una variación de 3.66% a partir de 650ºC 
hasta 760º a razón de la descomposición de la perdida de carbonato de la matriz orgánica 
y parte de los carbonatos. Un 0.38% en temperaturas mayores a 760ºC y hasta el límite 
950ºC, que normalmente se debe a la formación de oxiapátita y óxido [12]. Estos dos 
últimos porcentajes de pérdidas, al tratarse de la descarboxilación de la muestra, da paso 




       
  
 
Figura 12. (a) Muestra la curva TG del polvo de hueso de ovino y su (b) primera derivada al ser sometido 
a un rango de temperatura de ambiente a 950֯C con una taza de 5֯C/min. 
 
4.4 Difracción de rayos X 
 
La figura 13, representa patrones típicos de DRX de polvo de HAp sintetizada a 
temperaturas de 600ºC, 800ºC y 1000ºC respectivamente. En ellas se revela la presencia 
de las fases de HAp consistentes con la bases de datos encontradas en Crystallography 
Open Database con tarjeta 1521038 [105]. Los índices (hkl) principales para HAp: (002), 
(210), (211), (112), (022), (310), (222) y (213) son identificados en la figura 13, 
evidenciándose como el más intenso el (211). Los porcentajes de cristalinidad de las 
muestras fueron 42.48%, 89.94% y 89.77% para las muestras a 600ºC, 800ºC y 1000ºC 
respectivamente. Esto fue calculado usando los difractogramas, donde se consideró el 
pico de mayor intensidad y un mínimo cercano prudente [106]. Es notorio que de 600ºC 
a 800ºC se presenta un aumento considerable en la cristalinidad, por lo cual a 600ºC la 
muestra se considera amorfa, esto a causa de que a esta temperatura no ha sido eliminada 
completamente la materia orgánica del polvo de hueso [5].  
Adicionalmente, se halló el tamaño del cristalito asociado a las muestras utilizando el 
ancho medio de los picos (FWHM), el cual está vinculado a la ecuación de Scherrer. Se 
obtuvieron los tamaños de cristalito de 26.36±7.80 nm, 54.42±7.16 nm y 51.48±5.47nm, 
estos son los valores correspondientes a cada temperatura (600ºC, 800ºC y 1000ºC) 
acompañados de la desviación que presentan dichos datos. Los cambios en la fase mineral 
del polvo de hueso por la pérdida de materia  orgánica lleva al incremento del tamaño del 
cristalito, esto se debe a que el hábito plaquetario del mineral óseo se pierde, es decir, 
cuando el mineral interactuaba con el colágeno  [29]. Así pues, al haber reducción del 
FWHM se asume que empieza la formación de los cristales de hidroxiapatita, dando paso 
al crecimiento en los tamaños del cristalito. En las temperaturas de 800ºC y 1000ºC se 
encuentra que existe estabilización de crecimiento del cristalito, así mismo, en las 
muestras relativas a estas temperaturas se encontró un pico en 37,3º el cual es 
normalmente asociado a CaO y constituye una impureza indeseable en la HAp [104].  
Además, se encontró los parámetros de red de la celda hexagonal unitaria 
a=b=9.39±0.06Å y c=6.89±0.01Å los cuales son muy cercanos a los presentados en la 
literatura [15], [103], [107]. Del mismo modo, se observa gracias a dichos valores que el 
tamaño de la celda de la estructura no es afectado por el cambio de temperatura. Dicha 
estabilidad puede asociarse por la presencia de impurezas como Mg, Na y 𝐶𝑂3
2−  [5]. Así 
mismo, gracias a los patrones de difracción es posible observar, adicional a la HAp, 
componentes formados en los procesos de calcinación, tales como MgO, 𝐶𝑎4 (𝑂𝐻)2 
𝐶𝑎4 𝑂(𝑃𝑂4)2 [14].  
 
Figura 13. Difractogramas del polvo de hueso de ovino sometido a temperaturas de 
600ºC, 800ºC y 1000ºC. 
 
4.5 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier FT-IR 
 
En la figura 14 es posible observar los espectros infrarrojos de las muestras sometidas a 
las temperaturas de 600ºC, 800ºC y 1000ºC, donde se aprecian las bandas de vibración 
correspondientes a los grupos funcionales característicos para la hidroxiapatita, es decir, 
los fosfatos 𝑃𝑂4
3− y los hidroxilos 𝑂𝐻−. Sin embargo, en las líneas espectrales también 
se evidencia la presencia de la vibración del grupo carbonato 𝐶𝑂3
2−, estas bandas ubicadas 
1415𝑐𝑚−1 a y 875𝑐𝑚−1 están asociadas al estiramiento simétrico n3 y asimétrico n2 
respectivamente [43]. Las cuales son propias de la sustitución de 𝐶𝑂3
2− por 𝑃𝑂4
3−  en la 
estructura de la HAp, lo que da paso a la hidroxiapatita carbonatada, esta sustitución es 
típica en los huesos humanos propiciando una excelente biocompatibilidad y 
osteoconductividad [108]. Adicionalmente, los picos cercanos a 1620, 1320 y 782 𝑐𝑚−1 
en la gráfica de color verde (sin someter a calcinación), pueden atribuirse a la presencia 
agua y materia orgánica en la muestra antes de ser sometida a temperatura [32]. Así 
mismo, los cambios en la banda cercana a 1000 𝑐𝑚−1 son asociados con el decremento 
de carbonatos lo cual se relaciona con el aumento de la cristalinidad [108], cabe resaltar 
que la presencia de los grupos carbonatos tiene origen en la fuente natural de la obtención 





Figura 14. Espectros infrarrojos del polvo de hueso de ovino sin ser sometido a 
temperatura y sometido a 600 ֯C, 800֯C y 1000 ֯C. 
 
  
Capítulo 5: Conclusiones  
 
   Los resultados obtenidos muestran que la temperatura de calcinación influye en los 
cambios de las propiedades de las muestras de polvo de hueso ovino. Con el aumento de 
la temperatura se encuentran formas más cercanas a la hidroxiapatita estequiométrica, 
grados de cristalinidad más altos y tamaños de cristalitos superiores. También, para 
temperaturas de 600֯C se observa una pérdida total del agua y materia orgánica de la 
muestra, superior a esta se da perdida de carbonatos, esto es evidenciable en los espectros 
FT-IR, lo que sumado a los resultados en ATG lleva a sugerir que 760 ֯C es una 
temperatura prudente para obtener muestras libres de proteínas para el caso de las 
muestras obtenidas. Además, se detectaron en los difractogramas presencia de CaO, lo 
que ratifica que las muestras obtenidas a 800 ֯C y 1000 ֯C tengan riqueza en Ca, debido a 
que su relación Ca/P es más alta que la HAp pura, siendo la relación más cercana a esta 
la muestra de 800 ֯C con un valor de 1.76. Así mismo, la reducción del ancho medio de 
los picos en DRX representa un aumento en la formación de cristales y en el tamaño de 
estos, se encuentra que esto ocurre a medida que aumenta la temperatura da calcinación 
y, es posible evidenciarlo en las muestras de SEM, donde con dicho aumento se 
incrementa la formación de granos gracias al fenómeno de coalescencia, es decir que esta 
temperatura suministra energía para la formación de cristalitos, cabe resaltar que la 
disminución del FWHM no está necesariamente ligado a la calidad del estos [32]. Ahora 
bien, los parámetros de red de la estructura cristalina no presentan mayores variaciones 
con la temperatura, es factible asociarlo con la presencia de impurezas como los 
carbonatos a razón de que el material de estudio proviene de fuente biogénica. Por otro 
lado, hay que resaltar que existe necesidad en la calcinación de las muestras cuando estas 
provienen de fuentes animales, ya que como se mencionó a temperaturas inferiores a 
600֯C la muestra se considera amorfa, en este mismo sentido para futuros estudios sería 
prudente tomar valores intermedios de las temperaturas de calcinación que en este trabajo 
han sido tomadas, pues para los valores como la relación Ca/P se producen cambios 
considerables entre estas.  Finalmente, con los resultados obtenidos las muestras 
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